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® r! e ?°*t eG J n £ Erfindun 9 betrifft oberflachenmodffi- erwenaung 
zierte Fullstoffe, die erhaltlich sfnd durch 
- Mischen eines Fullstoffs mit Wasser und 
" Zugab f v ® fner OrganosNoxan-haltigen Zusammenset- 
zungauf Wasser-Bas.s unter guter Durchrnischung, wo- 
bei die Organosiloxane in Wasser loslich sind und neben 
OH-Gruppen mindestens eine Amino-funktionelle Grup- 
pe und gegebenenfalls mindestens eine weitere funktio- 
nelle Gruppe aus der Reihe Alkyl, Halogenalkyl, Alkenyl, 
Glyc.detheralkyl, Acryloxyalkyf sowie Methacryloxyalky 
enthalten und an jedem Siliciumatom eines Organosilo- 
xans eine der Organo-funktionellen Gruppen gebunden 

- und Trocknen der Mischung. 

! Grn ^ r ^? r - lbart di « vorliegende Erfindung ein Verfahren 
zur Modifiz.erung der Oberflache von FGHstoffen, deren 
Verwendungsow.e Compounds auf Ethylen-Vinylacetat- 
Copolyrner-Basis, die erfindungsgemafSe Fullstoffe ent- 
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Bcschrcibung 
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aiV™^ ™** - Verfohren ,ur Modifizienmg der Ober- 

Organosiloxane in ^SSS^S^S^S^^T 1 Zu ™ eDs etzung auf Wasser-Basis* wobei die 
benenfalls mindes.ens eine weito ^fimS«3w' ° H " GrU PP? n ^estens eme Aniino-funktioneUe Gruppe und gege- 
Acryloxyaikyi sowie tS^S^SSS^^^^-^ A *enyl. OlvcidemeraVyl, 

funktioneUen Gruppcn gebunden is. ^eLertS, dt a rT?™ eine der Organl 

f** -™ ^ VerWendU ^ d " ^achen.nLn- 

schcn inaktivcn und aktivcn Produk.cn X h n M R Xnff ? ^.^amsche Materialien, wobei man zwi- 
sikalische Eigenschaften der Polyme -M^Tvcr^ • $ T s P czifischc "'cchanischc und/odcr phv- 

die verstSrkendeFunktion untencWe^ F " IIs '°^ S^annt werden^a 

gesetzten Polymer mdglich. Bei Kau^nKd^ ln V ^dung mi, dem jeweilig ein- 

stizitat und Dehnung variieren. synthetischen Elaslomeren kann man so z. B. die Harte, Festigkeit, Ela- 

Sei'e^ - e- bisher eher untcgeo^ete Rolie 

Verteuerung der Basispolymere fuhrte zu dnein ^UmdenknrZft w , ^'^u P relswe rter hers.ellen zu konnen. Die 
der Basispolymere uufspLinseh S^SpSfiSSS^.^?' man . eher beSlrEbt ' dUrCn « ezielte Substitution 

Obwohl vorbehandelte K ktoffeTu^ im ^^gewicht zu hallen. 

so stark belastet, da man „* kieinen Sge„ KSSlS' Z v" ^ *"* *' C ° alen " icht 

Am BcispicI der AluminiumhydroxidhcmcU..n^ ST! S 8 ,- ^ " d Verbesse ""Jgen erzielen kann. 
fein.eiJig auskristailisiert, wird S^SSS^SfSS^ ^T™™^™* (APH) ' * Cmahlcn «** 
raruren nieht wcsemlich iiber 200°C lieeen ATO r ESS n' " eul f set2 '' wodie Verarbeitungstempe- 

lich und nut hoher Effizienz bei deTsSg ™£ZZg^'** nK * 1 '° XisCh > P"™ologisch unbedenk- 

stem^Xr^t^ spezifischen Eigenschaften wichuger Kunststoffsv- 

mo P lastischeElastomere,Duromere PVC ' b£J VmvS, 'J w, vemetee n<fe Edastomere, TWoplaste und ther- 
DieModifizierung von FuUs.offen erf°Tg^^^ D.spersionen eingearbeitet werden. 

Minerals bzw. dessen AufarbeUung durch Mahtn S Kg 1) ZUS3,2l,Chen ^schritt nach der Trocknung des 
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Schema der Herstellung von silanisiertein Aluminiumhydroxid 



a|3+ m fallen 

Al -Losung - ^(OH^'-Suspension 



trocknen 

,, AI(OH) 3 "-Agglomerat 
mahlen 

'V^OHy'-Pulver 
silanisieren 



60 



silanisiertes "AI(OH) 3 M -Pulver 
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(™«ig"'an™gabewah re nddercL^^^ Sdan^o SU ng S „uL. e l-Mi SC hu„ E ), direkt 

Fullstoffdurchgefuhrt. ™nerung, oner auch durch Aufspruhen emerSilanemulsion auf den erwarmten 

serXSSX^ 
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So ist bckannt, daB man die Obcrflachcncigcnschaftcn von Fulls.offcn dutch cine Bchandlung mil Omanoalkoxvsila- 
FZ^ HT^™ ,l ™ cta «W" ?** Organoalkoxysilanpolykondensaten. welche gegebenenfaU ?i B S en 
5w S779 ^Hilrt ; ^"h nod,fi r iere " k an " ^ 5 571 851 > 632 109 A1, HP 0 590 270 A 2 RP O 492 221 A2 
JJJffit*? W f erden " f*f? W««.odcr Hydroxyi-Gruppen zugegen sind. nicht unerhebliche Mengen an 
Alkohol durch Hydrolyse freigesetzt. Danlber hinaus sind Verfahren, bei denen oiganische Losemittel zugeeen sfnd i^ 

»0 71fi n« a" n^'^To ^ntensiven SicherheitsmaBnahmen duLhzufuhren. 88 ,nd ' 

NrTsS 39 78?0 offenbln s, h \ ™ ° 675 128 A1 sowie noch ni <*' veroffendichte deufcche Patentanmeldung 
J ^ 6 1I 7 7 r 82 0 ° ffenb , aren ^ tab,,eZus a«unensct2ungen wasserloslicher Oiganosiloxane, die u a fur die Silanisieruno 

Xh"^ 

US 5 543 173 lehrt eine Methode zur Minderung der Agglomerationsneigung anorganischer Pulver beisnielsweise 
Alumunurnhydrox.d wobei man das Pulver mit cincr gcgcbcncnfalls Alkohol-haltigcn Sg bcZdcl't db Orianosi 
Slfn ^ T lChe dur * H.vdrolyse eines Organotrialkoxysilans, beispielsweife einem V.nvtoalkox? Ln^e.nem 
nitniTr Tt el "T Halogen f y^WtaJ-itan oder einem Epoxy-, einem Methacryloxy- c^erefn m Ar™ 
^ ?„H i k h i zu 8 an ^ ch Slnd ^ der Oligomerisierungsgrad oberhalb 2 und un.erhalb des Ge^unk* 

bSP^'n a «- h "^" d *°cknet. So behandehe Pulver konnen gemSB US 5 543 ?73 ta P^ 

Der vorhegenden Erfindung lag die Aufgabe zugrunde, eine Melhode bereilzusielien. die es ermoglicht in einfacher 

Die ges.ellte Aufgabe wird erfindungsgemaB entsprechend den Angaben der Palentanspriiche gelost 
Hc^lZ It n, Wei H Y Urde ^funde„, daB man sowohl Aluminiumhydroxid, insbesondere lie es wahrend seiner 
"crslcUung anfall. und als waBngc Suspension odcr als fcuchtcr Filtcrkuchcn vorlicgt, als auch andcrc mincralischc 

; S 'i Wk Ka ° lin - Benl ° nit - Montmorillooit. Talkum, GUmmer. beispieWisf^ 
ghmnjer, msbesondere auch Magnesmmhydroxid, Kieselsaure, beispielsweise Fallungskieselsau^ Flammk"^ 
vo^em FrfnTT Cal ™ arb ° nat > ™ Kieide oder Do.omi,, in einfacher und wLchaftliche Weise und mi. heT-' 
sorragendem Erfolg bezugbch der Resuspendierbarkeit sowie der Anwendungseigenschaften (insbesondere in Com 
pounds) durch Srlams.erung oberflachenmodifizieren kann, wenn man den FuUsloff^ofern ^JSSS Iht be 

V n emer Wa6rigen SuSpensi ° n vot *°*> "* Wassermischt und un.er guter 0^^"^ e^e 
SST n T Zusam ™ ens ^ un 8 auf Wasser-Basis zugibt und die erhaltene Mischung trocknet wobei die vo"! 
uXctbc^Sk ^, X T T Wr 1<3SliCh U " d Deben OH -«™PPe" ""ndeslens eine Amino-funktioneUe Gruppe 
Z r It 8 ? a f ™ ndcstcns «nc wctcrc funk.ioncllc Gruppe aus der Rcihc Alkyl, Halogcnalkyl. Alkenyl GlycTdc^ 

h,.?f^ Wlrd ^ vorte * lh ^ r eine in der Regel pumpfahige Mischung erhalten. die bevorzugt einen Feststottse- 
5on 10 STSSSSr S GeW " % - V °" U S sweise zwisc «en 30 bis 60 Gew,%, bei einer V? Sum Berefc h 
n ^f \'/' v u on:u 8 swelse von 2 0 1.000 mPa . s, besonders bevorzugt von 100 bis 600 n.Pa • s auf 
weist Die vorhegende Mischung w,rd vorzugsweise spriihgetrocknet, wobei der erfindungsgemaBe FUllstoff^ dana'ch in 
der Regel m vorteilhafter We.se resuspendierbar ist, beispielsweise in Pentan oder Xylol, und daruber au^h nrak 

SeS T^ifi" feSlZUSt<:,1,;n SinJ ' bei ^~ ^ ^ Einarbeitung' in Cotn^S ^"nd^n 
Ferner ist bei Verwendung erfindungsgemaB modifizierter FuUstoffe in Polvmermassen eine Verbesserum. der Hat 
KT C H Cn F ^ I* P0lV "' Cr 2U vcr2cichnc « Vcrbcssertc mcchanischc Eigenschaftcn und SKlSSi 
der Verbundwerkstotte konnen sot.ut hervorzuhebende Vorteile sein. Haufig werden auch Fullstotie nut ^faA^ebenden 

defpfl ' h"^ S T nanmC Pi r Cnt ?' bcis P iclswci - WciBpigmcn, - cingc^tzt. Auch sofchcS^nStrtSS 
den Etgenschaften konnen tn ebenlalis vorteilhafter Weise erfindungsgemaB behandelt und verwendet weTden 
flu^n! * ndUn S s f e '" a « e O b ^achenu.odifizieru ng kann bei FOIIsfoffen bzw. Pigmenten zu eTner^rTetlhafien Beein- 

airasr dureh Anderung der Benetzung - Dispersi ° n - vi ^-- ™^ - d d - 

Gegenstand der vorliegenden Erfindung sind somit oberflachemnodifizierte FuUstoffe, die erhaltlich sind durch 
- Mischen eines Fiillstoffs mit Wasser und 

Hi^Or^n 0l K. ant ^ loxan ] - ha Wg«n Zusaitunenselxung auf Wasser-Basis unter guler Durehmi S chun K wobei 
und?efehe±f T ™ !T ^ Und nCbCn OH ^ ru PP™ ™ndcs.cns cinc^mino-rnnktionclkbrppc 
,h 6 I a ■ nd ,f l ? nS el " e We ' tere tu » kti °^"«= ^uppe aus der Reihe Alkyl. Halogenalkvl Alkenvl GUv- 
e detheralkyl, Acryloxyalkyl sowie Methacry.oxyalky. en.hal.en und an jedem Siliciuma.om oQano^Lans 
eine der Organo-lunkUonellen Gruppen gebunden ist, ioxans 
und Trocknen der Mischung. 

Vorzugsweise sind in der fur die erfindungsgemaBe Silanisierung verwendeten Otganosiloxan-haltisen Zusammense. 
zung auf Wasser-Bas.s Organosiloxane enthaken, welche als funktionelle Gruppen im «s«^ ffi^SS" 

ter \SS 1 h ° egenSta " d der vorliegenden Erfindung ein Verfahren zur Modifizierung der Oberflache von FuUstoffen un- 
2^ ^sammensetzung auf Wasser-Basis, lobei die OrganiS^^^ 

loshcn s,nd und neben OH-Oruppen mmdestens eine Amino-funktionelle Gruppe und gegebenenfalls mindestens eine 
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wcitcrc funktioncllc Gruppc aus dcr Rcihc Alkyl, Halogcnalkyl, AlkcnyL, Glycidcthcralkyl, Acryloxyalkyl sowic Mclha- 
cryloxyalkyl enthalten und an jedejn Silicium eines Organosiloxans eine der Org ano-funktione lien Gruppen gebunden 
ist das dadurch gekennzeichnet ist, daB man den FiillstofT mit Wasser mischt, unter guter Durchmischung die Organosi- 
loxan-haltige Zusanimensetzung auf Wasser-Basis zusetzt und die Mischung irocknet. 
5 An dieser Stelle sei besonders darauf hingewiesen, daB man beim erfindungsgemaBen Verfahren beispielsweise solche 
Organosiloxan-haltigen Zusammensetzungen auf Wasser-Basis einsetzen kann, wie sie aus EP0 716 127A2. 
EP 0 716 128 A2 f EP 0 675 128 Al, der noch nichi veroffentlichten deutschen Patentanmeldung Nr. 196 39 782.0 und 
der Parallelanineldung mit dem Titel "Stabile Zusammensetzungen wasserloslicher, Amino und Alkenyl-funktioneller 
Organosiloxane, Verfahren zu ihrer Herstellung und ihre Verwendung" hervorgehen. Ferner isl in den zuvorgenannien 
10 Schutzrechten die Herstellung besagter Organosiloxanhaltiger Zusammensetzungen beschrieben. 

Insbesondere verwendet man beim erfindungsgemaBen Verfahren eine Organosiloxan-haltige Zusaiumensetzung auf 
Wasser-Basis mit cincm Gchalt an Organosiloxan von 10 bis 150 g Si/kg Losung, vorzugsweisc 60 bis 130 g/kg, beson- 
ders be vorzugt 90 bis 120 g/kg, 

Bevorzugt ist ferner daB man eine Organosiloxan- haltige Zusammensetzung auf Wasser-Basis mit einem pH-Wert 
15 von 2 bis 6 oder 7,5 bis 12, besonders bevorzugt von 3 bis 5 oder 10 bis 12, verwendet. 

Das erfindungsgemaBe Verfahren ist insbesondere okonomisch und bkologisch vorteiihaft, wenn man eine Organosi- 
loxan-haltige Zusammensetzung auf Wasser-Basis mit einem Gehalt an Alkoholen von weniger als 0.5 Gew.-%. vor- 
zugsweise weniger als 0,1 Gew.-%, verwendet, so daB auf Anlagenteile mit besonderen Sieherheitsanforderungen auf- 
grund einer moglichen Freisetzung von Hydrolysealkoholen weitgehend verzichtet werden kann und dariiber hinaus die 
20 Abluflstrome nicht zuskLzlich von hohen VOC-Gehalten (VOC = \klalile Organic Compounds) befreil werden mussen. 
Im allgemeinen fuhrt man das erfindungsgemaBe Verfahren derart aus, daB man den zu behandelnden Fiillstoff mit 
Wasser mischt und eine Organosiloxan-haltige Zusammensetzung der oben beschriebenen Art unter guter Durchmi- 
schung zusetzt. Bcrcits nach kurzer Zcit zcigt die rcsulticrcndc Mischung in dcr Rcgcl cine drastischc Viskosilatscmicd- 
rigung. 

25 Vorzugsweise setzt man beim erfindungsgemaBen Verfahren an Organosiloxan 0,1 bis 12 Gew.-% pro kg zu silanisie- 
rendem Produkt ein, wobei die resultierende Mischung, bevor sie einer Trocknung zugefuhrt wird geeigneterweise eine 
Viskositat von 10 bis 20.000 mPa • s bei einem Gehalt an Fiillstoff von 10 bis 70 Gew.-% aufweist. 

Die so erhaitene Mischung ist im allgemeinen trotz eines vergleichsweise geringen Wasseranteils pumpfahig und kann 
nun einer Trocknung zugefuhrt werden. Die Trocknung erfolgt vorzugsweise bei einer Temperatur im Bereich von 40 bis 
30 1 20°C, vorzugsweise von 80 bis 110°C 

Man kann aber auch die Mischung vor der Trocknung filtrieren und anschlieBend den Filterriickstand einer Trocknung 
zufuhrcn, beispielsweise einer Bandtrocknung. 

Bevorzugt fuhrt man beim erfindungsgemaBen Verfahren die Trocknung der Mischung unter Zuhilfenahnie eines 
Spruhtrockners durch. 

35 Geeigneterweise kann das erfindungsgemaBe Verfahren in Verfahren zur Herstellung bzw. Aufbereitung von Fullstof- 
fen integriert werden. 

So kann bei der eingangs beschriebenen Herstellung von Aluminiumhydroxid, vgl. Fig. 1. die Organosiloxan-haltige 
Zusammensetzung der "Al(OH)3 "-Suspension zugesetzt und anschlieBend mittels Bandtrockner oder vorzugsweise mit- 
tels Spriihtrockner getrocknet werden, wobei die Mahlung als energieintensive Verfahren sstufe entf alien kann. Dariiber 
40 hinaus kann auch die bisher notwendige zusalzliche Verfahrensstufe der Silanisierung nach dem Stand der Technik enl- 
fallen. 

Der erfindungsgemaB erhaitene FiillstofT kann dariiber hinaus einer Kornfraktionierung zugefulirt werden, ist bevor- 
zugt jedoch bcrcits nach dcr Trocknungsstufc in seiner vortcilhaftcn Wcisc verwendbar, beispielsweise in Polyuicrcom- 
pounds. 

45 Polymcrcompounds sind vcrarbcitungsfcrtigc Mischungcn von Potymcrcn mit verse hicdenen Additivcn, z. B. Altc- 
rungsschutzmittei, Antioxidant en, Antistatika, Flanunschutzmitteln, FuUstoffen, VuLkanisationshilfsmitteln oder 
Weichmachern, die fur die Herstellung der Rndprodukte erforderlich sind (nach ASTM D-883). 

Gegenstand der vorliegenden Erftndung ist daher auch die Verwendung von oberflachenmodifizierten erfindungsge- 
maBen Fiillstoffen fur Klebstoffe, Dichtmassen, Polymennassen, beispielsweise hochtemperaturvernetzender Silicon- 
50 kautschuk (IITV-Massen), Farben und Lacke. 

Vorzugsweise werden die oberflachenmodifizierten erfindungsgemaBen Fullstoffe fur die Herstellung von Compounds 
auf Ethylen-Vinylacetat-Copolymer-Basis verwendet. 

Die erfindungsgemaBen Fiillstotfe weisen auch hierbei unerwarlete vorteilhafte Eigenschaften auf. So kann bei An- 
wendung erfindungsgemaB silanisicrtcr Fullstoffe in Ethylcn-Vmylacctat-Systcmcn, insbesondere bei Verwendung von 
55 erfindungsgemaB, beispielsweise mit DYNAS YLAN® HS 2907 modifiziertem Aluminiumhydroxid, eine deutliche Ver- 
besserung der Zugfestigkeit und in vorteilhafter Weise eine reduzierte Wasseraufnahme im Vergleich zu einem nicht si- 
lanisierten FiillstofT festgestellt werden. 

(jegenstand der vorliegenden Erfindung sind daher auch Compounds auf Ethylen-Vinylacetat-Copolymer-Basis. die 
erfindungsgemaB oberflachenmodifizierte Fullstoffe enthalten. 
60 Die vorliegende Erfindung wird durch die nachfolgenden Beispiele naher erlautert. (Hinweis: Fur DYNASYLAN® 
wird nachfolgend auch die Abkurzung DS verwendet.) 
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Bcispiclc 

- Organosiloxan-haltige Zusammensetzungen auf Wasser-Basis 
Beispiel \ 

DYNASYLAN® HS 1152 ist ein vollstandig bydrolysiertes, wasserbasierendes Organopolysiloxan-System mit einem 
pll-Wert von 1 1 und 50 ? 49 g Si/kg Losung, wobei man fur die Ilerstellung von 3-Aminopropyltrialkoxysilan ( AMEO) 
ausgeht. 

Beispiel 2 

DYNASYLAN® HS 2906 ist ebenfalls ein vollstandig hydrolysiertes, wasserbasierendes Organopoiysiloxan-System 
mit einem pH-Wert von 4 und 28,52 g Si/kg Losung, wobei man fur die Herstellung von AMEO und PTMO (Propyltri- 
methoxysilan) im Verhaltnis von 1 : 1 ausgeht 

Beispiel 3 

DYNASYLAN® HS 2781 ist auch ein vollstandig hydrolysiertes, wasserbasierendes Organopolysiloxan-System mit 
einem pH-Wert von 10 bis 11 und 51,12 g Si/kg Losung, wobei man fur die Herstellung von AMEO und VTMO (Vinyl- 
trimethoxysilan) im Verhaltnis von 2,5 : 1 ausgeht. 

Beispiel 4 

DYNASYLAN® HS 2907 ist auch ein vollstandig hydrolysiertes, wasserbasierendes Organopolvsiloxan-System mit 
einem pH-Wert von 4 und 119,38 g Si/kg Losung, wobei man fur die Herstellung von AMEO und VTMO im Verhaltnis 
von 1 : 1 ausgeht. 

Vergleichsbeispiel A 

Als Vergleiehssubslanz fur Organosiloxan-haltige Zusammenselzungen auf Wasser-Basis wurde DYNASYLAN® 
AMEO (126,49 g Si/kg, 4,5 mol Si/kg) cingesctzt. 

- Viskositatserniedrigung 

Beispiel 5 

Einer 60%igen wafirigen "Kreide-Paste" wurde 1 Gew.-% DYNASYLAN® HS 2907 zugegeben. Es wurde eine dra- 
stische Viskositatserniedrigung auf weniger als 6% der Anfangsviskositat beobachtet. Das filtrierte und bei 110°C ge- 
trocknele Produkt la'Bl sich in Penlan gut suspendieren, wahrend unbehandelle Kreide "Klumpen" bildet. 

Vergleichsbeispiel B 

500 g Aluminiumhydroxid, nachfolgend kurz Am genannt, (Martinal® OL-107) und 500 g VE-Wasser werden mit ei- 
nem Hochlcistungsruhrcr innig zu cincr Paste vcrmischt, untcr Ruhrcn 1 Gcw.-% DYNASYLAN® HS 2781 (aus Bei- 
spiel 3), bezogen auf ATH. portionsweise zugegeben und jeweiis nach einer Zeit von 3 Minuten mit Hilfe eines Brook- 
field- Viskosimeters (Rotationsviskosiineter RVT, Spindel 5/6) die Viskositat gemessen, vgl. Tabelle 1. 

Beispiel 6 

Das Vergleichsbeispiel B wird in entsprechender Weise unter Einsatz von DYNASYLAN® HS 2907 (aus Beispiel 4) 
wiederholt, vgl. Tabelle 1. 

Der Vergleich zeigt, daB die Viskosilal der anlanghchen ATH-Paste bereils durch vergleichs weise geringe Mengen des 
crfindungsgcmaBcn DYNASYLAN® HS 2907 gegenuber DYNASYLAN® HS 2781 in schr wirkungsvoUcr und an- 
schaulicher Weise gesenkt werden kann. 

Tm Auflichtmikroskop sind sowohl bei fiitrierten (im AnschluB get.rocknet bei 110°C im Trockenschrank) sowie bei 
spriihgetrockneten DYNASYLAN®-HS2907-ATH-Proben dispergierte Eigenschaften sichtbar. Eine Agglomeratbiidung 
zu Sekundarteilchen wie beim unbehandelten ATH bleibt aus. 

Die gute Dispergierfahigkeit zeigt sich besonders in unpolaren Losungsmitteln, wie Pentan und Xylol. Die Schutt- 
dichte des "spriihgetrockneten ATH" ist im Vergleich zum "fiitrierten und getrockneten ATH" wesentlich geringer 
(25 g/100 ml zu 25 g/25 ml) und entspricht dem unbehandelten ATII-Ausgangsmaterial. 
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Tabcllc 1 

Viskosiratstitralion ATH (50%ige Aufschlanmiung in Wasser) mit DYNASYLAN® HS 2907 unci DYNASYT AN® HS 

2781 



Menge - • 


•gernessene 
Vt'skosttaten 




I zugegebene 
| ifolenge 


■ g emessen e . if . ; SpffideidrehW 


; OS HS' 2907 
aui ATH] • 


vnacti'iniiii 
■ [mPa s] . 


• 


OS HS 2781. 
j [% berecnnef 


nach 

Emruhren 


if! _ - - 
" . . ' ' : 


0,0 


95.000 


10 


| 0,0 


95.000 


10 


0,5 


14.000 


10 


2,0 


25.000 


10 


0,75 


• 10.000 


10 


1 4,0 


19.000 


10 


1.0 


1.400 


10 


6,0 


1 5.000 


10 


1,25 


150 


. 10 


8,0 


14.000 


10 



Vergleichsbeispiel O 

Das Vergleichsbeispiel B wird in entsprechender Weise unter Einsatz von Kreide (OMYALITE® 50) wiederholt, vgl. 
Tabelle 2. 



Bcispicl 7 

Das Vergleichsbeispiel C wird in entsprechender Weise unter Rinsatz von DYNASYT .AN® HS 2907 (aus Beisniel U 
wiederholt, vgl. Tabelle 2). 1 ' 

Auch hier zeigt sich bereits nach wenigen Minuten eine signifikante Viskositatserniedrigung. Die anfangliche 
"lO-eide-Paste" wird bereits nach Zugabe vergleichs weise geringer Mengen an DYNASYLAN® HS 2907 dunnflussig. 
laBt sich ohne Probleme pumpen und im Laborspriihtrockner trocknen. 

Tabelle 2 

Viskositaistitration Kreide (50%ige Aufschlauunung in Wasser) tuit DYNASYLAN® HS 2907 und DYNASYLAN® HS 

2781 



zugegfebsne; 
■ • Menc-e ; 
DS HS 2907; 

[% be recri net 

* , ' 
. : ..autK'r^'idei ; :;<; 


gemessBRe 
Viskositaien 
riser. 3 mm 
Efrtrfihren 
[mPa s} 


■ Spindelrireh- 

, zsbl ' 
• [U/mmJ 

■ \. . .y.;. : . : . : . : . : ;V: : : >;: ; : : x : >: 


i zuaegebene 
\ Mende ■ 
: : DS HS.2731, . 
'\ [% berecnr.et" 
3uf Kreide] : 


gernessene f 
Viskosilslen ! 
nach 3 mm ■ 
: ElnrOnren 
- [mPa s} 


:i;Spinc-6ldi^||| 

zanl " • 
- [U/mir.j ;;• 

'■ v. :'■.'<: : 
: : : : ■: 


0,0 


3.800 


10 


o.o 


3.800 


10 


0,5 


2.000 


10 


1.0 


2.400 


10 


0,75 


100 


10 


2,0 


2.100 


10 


1.0 


100 


• 10 


5,0 


1.500 


10 



- PartikelgrbBenverteilung 
Beispiel 8 

Die Anaiysen der PartikelgroBenverteilungen (Suspendierhilfsmittel Ethanol, 50 sec Ultraschallbehandlung) von niit 
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1 Gcw.-% DYNASYLAN® HS 2907 bchandcltcm ATH, nut 3,5 Gcw.-% DYNASYLAN® HS 2907 bchandcltcm MDH 
und mil 1 Oew.-% DYNASYLAN» HS 2907 behandeller Kreide faBt Tabelle 3 zusanm.en 

D,eProben wurden nach DYNASYT.AN®-HS-Behandlung filirierl und 24 Slunden hei 1 10°C in Schalen aus Pot7.ellan 
getrocknet. 

Tabelle 3' 

Analyse der ParteikelgroBenverteilung von ATII 7 Magnesiumhydroxid (MDII) und Kreide, behandelt nut 1% DYNA- 
SYLAN® HS 2907 



■ V <:: : : :-u: : :-:-v; ; j • 




!-:/.'.: MDH , [ 


Kreide ' • 




Nullprofae 

■ 


:1 % DS 

Ins 290? 




3.5% ps; 

.HS.2907- 


NullofDbe 


) 1 % DS • 
| ; HS 2S07- 












r 


10% 


0,879 


0,565 


0,569 


0,577 


0,746 


0,659 


50 % 


1,352 


1,002 


1,185 


1,163 


1,845 


1,627 


90% 


2,074 


1,654 


5,908 


8,869 


6,486 


6,541 


mv 


1,425 


1,071 


3,021 


3,918 


3,127 


3,047 


mn 


1,010 


0,531 


0,556 


0,575 


0,634 


0,598 


ma 


1,275 


0,901 


1,046 


1,056 j 


1,489 


1,340 


cs 


4,708 


6,662 


5,735 


5,684 


4,030 


4,479 


sd 


0,459 


0,423 


0,753 


0,882 


1,956 


2,014 



15 



30 



10%: Komdurchmesser in um bei 10% Durchgangssumme 

50%: Komdurchmesser in um bei 50% Durchgangssumme, auch d50 oder Medienwert genannt 
90%: Komdurchmesser in um bei 90% Durchgangssumme 
mv: mittlerer arithmetischer Komdurchmesser in um der Volumenverteilung 
mn: mittlerer arithmetischer Komdurchmesser in um der Anzahlverteilung 
ma: mittlerer arUhineliseher Komdurchmesser in um der FlachenverteiLung 
cs: spezifische Oberflache in m 2 /cm 3 (berechnet nach KugelmodeU) 
sd: Standardabweichung der Korngrolfcnverteilung fMaB fur die Breite der Verteilunp) 

SS^^Ti^?^ b ; h ?frl lCS *™ ciDC VcrsC hicbun * dcs d5 ° Mcdianwcrts von 1,35 M m (unbchan- 
de tes AIH nach 1,00 um. Der Zerfall der Agglomerate in Primarteilchen ist bei mit DYNASYLAN® HS 2907 bchan- 
dcltcm ATH bcvorzugt zu bcobachtcn. 

- Compoundierung der FuJlstoffe in Kthylen-Vinylacelar-Copolymer (RVA) 

Beispiel 9 

Die Einarbeitung der rnit DYNASYLAN®-HS-oberflachenbehandelten Fiillstoffe erfolgte in EVA. Hierfur wurden 40 
wJit ^m" , C °T e f V i ^ l9% v ™yi«»«*to*0 und 60 Teile ATH vofgemischt. Geknetet wurde je 

rTwr/AW nU ?h w*\ \ m , d T r Kne ' kl " imier < H "* k * MeBkneler). Aus dem Compound wurden PlaUen geprefil 
(190 C/Abstandhaltcr 2 mm) und daraus Priifstabc (nach DIN 53 504 Norms tab S2) gcstanzl 

JfaZSZS TfST^ K l ge " Schaften (Zugvcmucbe nach DIN EN ISO 527- 1 bis 3, Zwick Universalprufma- 55 

scnine 1445). Tabelle 4 faflt die Rrgebnisse zusammen. 
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Tabcllc 4 
Rrgebnisse der Zugversuche 



Fulisteff 

■ 


FQllsfoff/-; 

EVA- = ! 
VeihaUraV 
{Sew.- 


: Coating fZugfestsg- 

: '->', , I ^ }~ • 

; ■ ! [titmm ! 

i ■ - 


i Defining | FsiS- 

• be! - fesrigkeif 

1 , r; 'I ... 

| ' keif' 1 


festigkeit 


ATH 


60/40 


ohne 


8.8 


59 


6,3 


161 


ATH 


an/AO 


1 % DS 
HS 2907 


11,6 


139 


10,8 


A "77 

1 /7 


ATH 


60/40 


4 % DS 
HS 2906 


8,6 


215 


8,2 


250 


A 1 n 


DU/4U 


2,5 % 
DS HS 
2781 


11.5 


188 


11,2 


211 


ATM 

ATH 


60/40 


2,5 % 
DS HS 
1152 


10,1 


158 


Q C 


172 j 


iviun 


An/ An 


ohne 


10,4 


85 


10,2 


92 I 


MDH 


60/40 


1 % DS 
HS 2907 


10,1 


87 


8,3 


15S 


Kreide 


47/53 


ohne 


11,8 


923 


11,6 


925 


Kreide 


47/53 


1 % DS 
HS 2907 


10,7 


824 


10,0 


831 


Talkum 


47/53 


ohne 


11,1 


797 


11,0 


7S9 


Talkum 


47/53 


1 % DS 
HS 2907 


8.3 


230 


8,0 


313 



Die Zugfestigkeit ist der Maximalwert im Kraft/Dehnungs-Diagrainm. Bei ATH-getiiliten EVA-Compounds tulirt die 
Oberflachenbehandlung mil DYNASYLAN®-HS-Systemen zu hoheren Zug- und ReiBfestigkeiten und hoheren Dehn- 
werten. Die Dehnwerte bei Zugfestigkeit und ReiBfesligkeit nahern sich bei gecoatetem ATH einander an 
60 Der Fullstoffhabitus hat bei Talkum (Phyliosilicat mit Blattchenstruktur) einen erheblichen EinfluB auf die Prufergeb- 
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- Wasseraufnahnie 
Beispiel 10 

- ™ e .^eraufnahme der gefullten Compounds wurden in Anlehnung an DTN EN 60811-1 und 3 bestimmr. Tabelle 5 
taut die fcrgebmsse zusammen. 



8 
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Hicrzu wurdcn Probckorpcr (0,5 bis 1,5 g) in 50 nil vollcntsalztcs Wasscr gclcgt und bci Taumtcmpcratur gclagcrt. Die 
Gewichtszunahme wurde nach bestinmiten Zeitabstanden durch Wiegen bestiimut. 

Compounds, die oherflachenbehandelten FullstofT enthaken, weisen eine im Vergleich zu nichtsilanisiertem FullstotT 
reduzierte Wasseraufnahme auf (Ausnahine MDH). 

5 

Tabelle 5 
Ergebnisse der Wasserlagerung 



1 full staff 
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. ;■ . ■ ',. .■ . ^, ' 

; ; . v ■ - ~. | 
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: 
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: •* {Gew ~ • 


■ \ : < 

' : . : - 

- : ' : :•. d 
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[% |H 


20 


















ATH 


60/40 


ohne 


0,77 


100 


2,13 


100 




ATH 


60/40 


1 % DS 
HS 2907 


0,33 


43 


0,96 


45 


25 


ATH 


60/40 


4 % DS 


0,31 


40 


1,01 


48 


30 






HS 2906 










ATH 


60/40 


2,5 % 
DSHS 
2781 


0 24 


31 


0 81 

> 


38 


35 


ATH 


60/40 


2,5 % 
Do HS 
1152 


0,30 


40 


0 75 


35 


40 


MDH 


60/40 


ohne 


0,12 


100 


0,28 


100 


45 


MDH 


60/40 


1 % DS 
HS 2907 


0,16 


150 


0,49 


179 


50 


Kreide 


47/53 


ohne 


0,22 


100 


0,35 


100 




Kreide 


47/53 


1 % DS 
HS 2907 


0,10 


46 


0,29 


82 I 


55 


Talkum 


47/53 


ohne 


0,17 


100 


0,31 


100 




Talkum 


47/53 


1 % DS 


0,07 


44 


0,18 


57 


60 






HS 2907 
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Patentanspruche 
1. Oberflachenmodifizierte Fullstoffe erhaltlich durch 
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- Mischcn cincs Fiillstoffs mit Wasscr und 

~ . Z "? a 5!f einef Organosiloxan-halugen Zusammensetzung auf Was ser- Basis unter guter Durchmischunii wo- 
bei die Organosiloxane in Wasser loslich sind und neben OH-Gruppen mindestens eine Amino-funktionelle 
Gruppe und gegebenenfalis mindestens eine weitere funktioneile Gruppe aus der Reihe Alkyl, Halogenalkyl 
Alkenyl, GLycidetheralkyi, Acryloxyalkyl sowie Methacryloxyalkyl enthalten und an jedem Siliciumatom ei - 
nes Organosiloxans eine der Organo-funktionellen Gruppen gebunden ist, 

- und Trocknen der Mischung. 

2. Oberflachenmodifizierte Fullstoffe nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB in der fur die Silanisierunc 
verwendeten Organosiloxan- haltigen Zusamiuenselzung auf Wasser-Basis Organosiloxane enthalten sind, welehe 
aJs funktioneile Gruppen im wesentlichen (i) Anunoalkyl-Gruppen oder (ii) Aminoalkyl- und Alkyl-Gruppen oder 
(in) Aminoalkyl- und Vinyl-Gruppen tragen. " ' w 

3. ObcrflachcnmodirizicrtcFullstofTc nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet, daB die Organosiloxane 3-Ami- 
nopropyl-Gruppen enthalten. 

4. Oberflachenmodifiziertes Aluminiumhydroxid, Magnesiumhydroxid. Dolomit, Kreide, Talkum Kaolin Bento- 
mt Montmonllonit, Glimmer, Kieselsaure oder Titandioxid nach mindestens einem der Anspriiche 1 bis 3 

5. Vertahren zur Modifizierung der Oberflache von FUUstoffen unter Verwendung einer Organosiloxan-halugen 
Zusammensetzung auf Wasser- Basis, wobei die Organosiloxane in Wasser loslich sind und neben OII-Gruppen 
mindestens erne Amino- fun kdonelle Gruppe und gegebenenfalis mindestens eine weitere funklionelle Gruppe Vus 
oer Reihe Alkyl, Halogenalkyl, Alkenyl, Glycidetheralkyl, Acryloxyalkyl sowie Methacryloxyalkyl enthalten und 
an jedem Sihcium ernes Organosiloxans eine der Organo-funklionellen Gruppen gebunden isl, nach mindestens ei- 
nem der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB man den Fullstoff mit Wasser mischt unter euter Durch- 
mischung die Organosiloxan-haltige Zusammensetzung auf Wasser-Basis zusetzt und die Mischung trocknet 

6 Vertahren nach Anspruch 5, dadurch gekennzeichnet, daB man cine Organsiloxan-haltigc Zusammensetzung auf 
Wasser-Basis mit einem Gehalt an Organosiloxan von 10 bis 150 g Si/kg Losung verwendet 

7. Veifahren nach Anspruch 5 oder 6, dadurch gekennzeichnet, daB man eine Organosiloxan-haltige Zusammenset- 
zung auf Wasser-Basis mit einem pH-Wert von 2 bis 6 oder 7,5 bis 12 verwendet. 

8. Verfahren nach Anspruch 5 oder 7, dadurch gekennzeichnet, daB man eine Organosiloxan-haldge Zusammenset- 
zung auf Wasser-Basis mit einem Gehalt an Alkoholen von weniger als 0,5 Gew -% verwendet 

9 Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 5 bis 8, dadurch gekennzeichnet, daB man an Organosiloxan 
0,1 bis 12 Gew.-% pro kg zu silanisierendem Fullstoff einsetzt. 

10. Verfahren nach mindestens einem der Anspruche 5 bis 9, dadurch gekennzeichneL, daB die Mischung, bevor sie 
der Trocknung zugcfiihrt wird, cine Viskositat von 10 bis 20.000 mPa - s bci cincm Gehalt an Fullstoff von 10 bis 
70 Gew.-% aufweist. 

11. Verfahren nach mindestens ei nem der Anspruche 5 bis 1 0, dadurch gekennzeichnet, daB man die TYocknune der 
Mischung unter Zuhilfenahme eines Spriihtrockners durchfuhrt. 

12 Verwendung oberflachenmodifizierter Fullstoffe nach den Anspriichen 1 bis 11 fur Klebstoffe. Dichtmassen 
Polymermassen, Farben und Lacke. 

13. Verwendung oberflachenmodifizierter Fullstoffe nach den Anspriichen 1 bis 12 fur die Hersteliune von Com- 
pounds auf Ethylen-Vinylacetat-Copolymer-Basis. 

14. Compounds auf Emylen-Vinylacelai-Copolymer-Basis, die oberflachenmodifizierte Fullstoffe nach den An- 
spruchen 1 bis 13 enthalten. 
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